ICP- OES ILE MENENGIC VE URUNLERINDE METAL VE YARI
METALLERIN TAYiNi

Fatma CAGRAN

YUKSEK LiSANS TEZi
KiMYA

GAZi UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

HAZIRAN 2007
ANKARA



Fatma CAGRAN tarafindan hazirlanan ICP-OES ILE MENENGIC VE
URUNLERINDE METAL VE YARI METALLERIN TAYINi adh tezin Yiksek

Lisans Tezi olarak uygun oldugunu onaylarim.

Yrd. Dog. Dr. Mehmet Sayim KARACAN
Tez Yoneticisi

Bu ¢alisma jurimiz tarafindan oy ¢oklugu / oy birligi ile Kimya Anabilim
Dalinda YUksek Lisans Tezi olarak kabul edilmistir.

Baskan : Prof. Dr. A. Rehber TURKER

Uye :Prof. Dr. ElImas GOKOGLU

Uye :Yrd. Dog. Dr. Mehmet Sayim KARACAN
Tarih : 08/06/2007

Bu tez, Gazi Universitesi Fen Bilimleri Enstitlisii tez yazim kurallarina

uygundur.



TEZ BiLDiRiMi

Tez icindeki butln bilgilerin etik davranis ve akademik kurallar cercevesinde
elde edilerek sunuldugunu, ayrica tez yazim kurallarina uygun olarak
hazirlanan bu calismada orijinal olmayan her tirli kaynada eksiksiz atif
yapildigini bildiririm.

Fatma CAGRAN



v

ICP- OES ILE MENENGIC VE URUNLERINDE METAL VE YARI
METALLERIN TAYiNi
(Yuksek Lisans Tezi)

Fatma CAGRAN

GAZi UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
Haziran 2007

OZET

Bu calismada, menengic meyvesinde (pistacia terebinthus) ve
kullanilabilen urtinlerindeki metallerin ve yari metallerin tayini ICP-OES
ile yapilmistir. Bu amacgla 6nce, menengicin icerdigi metaller ve yari
metaller nitel olarak analiz edilmistir. Menengic icin mikrodalga firinda
¢Ozlinurlestirme icin optimizasyon vyapilmistir. Nitel analizde
elementlerin emisyon dalga boylar1 referans alinmistir. Menengicin
icerdigi metallerin ve vyari metallerin nicel analizii, menengic
meyvesinde, menengi¢c kahvesinde, menengi¢c sabununda ve bittim
sabununda yapilmigtir. Ayrica menengi¢ kahvesinin icilmesi
durumunda suzintiiye gecen miktarlar tayin edilmistir. Yontemin
dogrulugu Standart Cay (GBW 07605) numunesine uygulanarak kontrol

edilmigtir.
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ABSTRACT

In this study, metals and semi metals have been determined in Pistacia
terebinthus (Menengic) and its products by ICP-OES. For this purpose,
firstly metals and semi metals in the Pistacia terebinthus have been
analyzed qualitatively. Digestion procedure of Pistacia terebinthus by
microwave owen has been optimized. In the qualitative analysis,
emission wavelength of elements has been referred. Quantitative
analyses of metals and semi metals have been performed in fruit of
Pistacia terebinthus, coffee of Pistacia terebinthus and soaps of
Pistacia terebinthus. In addition, metals and semi metals have been
determined in the Pistacia terebinthus coffee filtrate.
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the standard reference material (GBW 07605).
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullaniimig bazi kisaltmalar, aciklamalari ile birlikte asagida
sunulmustur.

Kisaltmalar Aciklamalar

AES Atomik Emisyon Spektroskopisi
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ICP-OES indiiktif Eslesmis Plazma-
Optik Emisyon Spektroskopisi

GC-MS Gaz Kromatografisi-Ktle
Spektroskopisi

SRM Standart referans madde



1. GIRIS

Nicel analizlerde numunede c¢ok olan bilesenin yaninda az miktardaki
bilesenlerin tayini de 6nemlidir. Eser element analizi terimi, blyUk miktardaki
bilesenlerden olugan ortam icinde ¢ok kiglk miktarlardaki elementlerin
tayini icin kullaniimaktadir. Yaygin olarak kiitlece %102-10° derisim aralig

eser, %10°®nin altindaki derisimler ise ultra eser olarak bilinmektedir [1].

Modern anlamda eser element analizinin kaynagi, bitkilerdeki eser
elementlerin bilinmesi ve bunlarin bitki fizyolojisi rolinin belirlenmesi igin
yapilan calismalardir. Bazi maddelerin eser derisimlerinin tayini, cevre ve
insan icin hayati énem tasimaktadir. Canli organizmada herhangi bir
fonksiyonun yerine getirilmesi i¢in bu elementlerin belli miktarlarda olmalari
gerekmekte ve asirisi ise toksik etki yapmaktadir. Canli organizmalar igin
tirine gbre ana ya da eser bilesen sinir deg@erleri uzun yillar yapilan
calismalar sonucu elde edilmistir. ik eser analiz calismasi Gutzeit
tarafindan kalitatif Marsh deneyi esas alinarak yapilan arsenik tayinidir [2].

Besin olarak kullanilan bitkilerde eser element analizi, bitkilerin kullanimindan
sonra organizmaya aktarabildikleri elementler dolayisiyla 6nemlidir.
insandaki gesitli hastaliklarin elementlerin viicuttaki miktariyla alakali oldugu
bilindiginden, tlketilen bitkilerdeki element miktarlarinin da bilinmesi
ginimadzde artan bir 6neme sahiptir. Dogdal beslenmenin énem kazandigi

glnUimuzde dogal olarak blylyen bitkilerin kullanim alanlari artmaktadir.

Menengi¢ artan endustriyel énemi sayesinde; kahve ve sabun yapiminda

kullaniimaktadir.

Yagh bir meyveye sahip olmasi nedeniyle, menengic igin bitkisel yag eldesi
amaciyla endustriyel calismalar mevcuttur. Yag icerigi diger yag dretiminde
kullanilan bitkilerden daha az olmasina karsin, yabani bir bitki olmasi ve



bakim istememesi nedeniyle yag Uretimi ve yag tlrleri agisindan arastirma ve

gelistirme faaliyetleri yapilmaktadir.

Sabun Uretiminde menengigten elde edilen yaglar kullanilabilmektedir. icecek
olarak zengin mineral igerigi nedeniyle piyasada satilan kahvesi de

mevcuttur.

Bu calismada yabani bir bitki olan menengicin icerdigi elementler ve
menengicten yapilan UrGnlerdeki elementler tayin edilmistir. Bu amacla
menengi¢c meyvesindeki elementlerin nitel tayini yapilarak bu nitel tayine
gbre, menengic meyvesi, menengi¢c kahvesi, menengi¢c sabunu, bittim
sabununda nicel tayinler yapilmistir. Menengicin ¢bzilmesi igin, ¢6zme
metodu optimize edilmistir. Ayrica menengi¢ kahvesinde, kahveden suya
gecen element miktarlari, sizilen ve stzilmeyen &drneklerde tayin edilerek

karsilastirimistir.



2. KURAMSAL TEMELLER VE KAYNAK ARASTIRMA
2.1. Menengic ile ilgili Bilgiler

Menengi¢ fosforlu, koyu pembemsi-mor renginde minik meyveler veren,
makimsi bir agacciktir. Menengi¢ (Pistacia terebinthus), sakizagacigiller
(Anacardiaceae) familyasindan Akdeniz bdlgesine 6zgu yaprak ddken bir
cali tradur. 6-9 m' ye kadar boylari uzar. Karsilikli dizilmis bilesik yapraklar
5-11 parlak yaprakgiktan olusur ve recine kokusu verir. Pembemsi-mor
renkli cgigekleri Mart ve Nisan aylarinda goérultr. Meyveleri kiguk, klre
biciminde olup olgunlasinca kahverengiye déntsir. Tohumlar Ekim-Kasim

aylarinda olgunlasir.

Drenaji iyi hafif, kuru ve sicak topraklari tercih eder. En iyi gelismeyi alkali
topraklarda yapar. Fazla uzamaz; yavas blyir. Isik istegi yliksektir. iki
evcikli olarak buydar.

Menengic tohum ve celikle Uretilir. Celikle Uretimde; henlz olgunlasmis yari
odunsu ¢elikler Temmuz ayinda alinarak ¢ogaltilabilir [3].

Tarkiye'de menengi¢ agaci, kiy1 kesimlerdeki kayalik ve tepelik yerlerde veya
Toros daglarindaki cam ormanlarinda, yaklasik 1600 m yikseklikte yetigir [4-
6].

Dinyanin degisik yerlerinde menengi¢ agacinin farkli organlarindan cok
yonll yararlaniimaktadir. Turkiye'de, arkeolojik bulgular menengigin eski
caglardan beri gida olarak kullanildigint gdéstermistir. Taze slrgin ve
meyvelerden beslenmede yararlanilir. Meyveler istah agici olarak, 6zel kdy
ekmeklerinde, kahve ve cay seklinde tuketilmektedir. Ayrica karin agrisi,

romatizma ve Oksurikte kullaniimaktadir [5,7].



Resim 2.2. Ham meyve [8] Resim 2.3. Olgun meyve [8]



Resim 2.4. Sirglin [8] Resim 2.5. Cicek [8]

Menengi¢ agacinin meyvelerinden menengi¢ kahvesi, menengi¢ sabunu ve
bittim sabunu Uretilir.

2.1.1. Menengic urtinleri

-Menengic kahvesi

-Menengi¢ sabunu

-Bittim sabunu

Menengic kahvesi

Resim 2.6. Menengic kahvesi [9]

Koyu, macun kivamindaki menengi¢ kahvesi, bu agacin meyvelerinden

Uretilir. igeriginde kimyasal katki maddeleri yoktur. Kafeinsiz oldugu igin tercih



edilir. Oksiirligl keser, balgam soktirir, nefes acicidir, nefes darligina iyi
gelir, antiseptik 6zelligi vardir, gégdst yumusatir, solunum yollarina faydasi
vardir. Ayak terlemelerini énler, yaralan tedavi eder, bébrek kumlarinin

dékulmesine yardimci olur, ses tellerine iyi gelir, mide agrilarini dindirir.

Menengi¢c Kahvesi Turk Kahvesi tarzinda agir ateste pisirildigi gibi, hazir
kahve tarzinda da kullanilabilir [9].

Menengic sabunu

Resim 2.7. Menengi¢ sabunu [10]

Antiseptik, cildi yumusatici, sakinlestirici etkiye sahip menengic sabunu
yapiminda koku ve renk maddesi kullanilmamaktadir. icinde menengic yagi,
sizma zeytinyagi, findik yagi, hurma yagi, hurma c¢ekirdegi yagi, hint yagi,
sabun bazi ve memba suyu bulunmaktadir [10].



Bittim sabunu

Resim 2.8. Bittim sabunu [11]

"Bittim Sabunu" Gineydodu Anadolu Bélgesinin dogu kisminda dretilen 6zel
bir gizellik sabunudur. Bittim, menengic¢ bitkisinin yagindan Uretilir. Sag
dékulmesini ve kepegi Onler, antiseptik olusundan deri hastaliklarinin bir
coguna, egzamaya, mantara ve sac¢ diplerindeki yaralara karsi ¢ok etkilidir
[11].

2.1.2. Menengig ile ilgili calismalar

Menengic daha yeni yeni endlstriyel bir Grin olarak kullaniimaya
baslandigindan dolayi, bu konuda yapiimis ¢alisma da azdir.

Menengigle yapilan bir ¢alismada; 200 °C de mikrodalga firinda HNO; ile
c6zulerek ICP-OES ile Na, K, P, Ca, Fe, Mg, Zn, Cu, Mn, Li, Ni, Pb, S, Se,
Cd, Co, Cr, Sr, Ti, V, Ag, Al, As, B, Ba ve Bi derisimleri tayin edilmistir [12].

Menengi¢c yagli bir meyve oldugundan, endustriyel olarak kullaniimasi
disunulen bitkilerdendir. Menengic ile ilgili galismalar bu ylzden daha ¢ok
yag bilesim analizleri ve ayirmalar Gzerine yogunlasmistir. Menengicte GC-
MS ile ugucu yag bilesimi analizi yapiimistir [8-14].



P. terebinthus var chia (P.lentiscus var.latifolius) reginesinin yaginda temel
bilesenler olarak a-pinen, B-pinen, sabinen ve terpinen-4-ol tespit edilmistir
[15]. Bir bagka ¢alismada ayni bitkinin TUrkiye orijinli olaninda yag orani
calisiimistir [16]. P.vera (Antep fistigl) meyvesinin taze kabuk ugucu yaginda
ise ana bilesen olarak a-pinen, terpinolen ve limonen saptamiglardir [17].
Bunun yani sira menengi¢c meyvesindeki ugucu yaglarin bilesimi ¢ahsiimistir
[18].

Dogal érneklerdeki element tayini icin ¢6zme metodunun katkisi énemlidir.
Bazi calismalarda biyolojik 6rneklerin farkli ¢ézme metotlari uygulanarak
veya cbzme optimizasyonuyla daha dogru tayin sonuclari elde edilmistir [19-
22].

2.2. indiiktif Eslesmis Plazma-Optik Emisyon Spektroskopisi (ICP-OES)

ICP-OES; bircok elementin ayni anda nicel tayininde kullanilan analitik
metotlardan birisidir [23]. Dulsik derisim seviyelerinin tayininde gugli bir

analitik metottur.

ICP kaynagi, argon gibi inert gazlardan yiksek enerjili ve ylUksek frekansli
iyonlagmig bir plazmayi Uretir. Bir numune plazmanin merkezine enjekte
edildiginde, 10000 K sicakliktaki plazma, numunedeki elementlerin ayrisma,
atomlagsma ve uyariima islemlerinin gerceklesmesini saglar. Bu olaylar,
calisilan elementlerin kendilerine 6zgi frekansta 15131 yaymasi ile sonuglanir.

Bu 1sik siddeti, numune icerisindeki elementlerin derisimi ile dogru orantihdir
ve bir emisyon spektrometresi ile olcllir. Spektrometre 6zgin frekanslari
farkli dalga boylarina ayirabilme ve nicel sonug alabilmeyi saglar.

ICP-OES’ in bazi avantajlar ;

* Genis dogrusal ¢calisma araligi



* DUsuk gbzlenebilme sinir

* Kimyasal girisimin olmamasi

* Elementler arasi en dusuk etki
* Oldukea iyi kesinlik ve dogruluk

2.2.1. ICP-OES cihazi

ICP-OES cihazi; ICP kaynagindan olusan serbest atom ya da iyonlarin
olusturdugu emisyon spekirumu temeline dayanan bir elementel analiz

teknigidir. ICP-OES cihazina ait sematik gdsterim Sekil 2.1°de yer almaktadir.

i¢biikey kirinim
optik ag

Ikincil
optikler

Hareketli
birincil [Ej] Fotogogaltict
slit . -

% o _~dedektérler
a wo‘ ‘ -

O omoO
i Radio
frekans =

'j;_e_:nu:ratiii:ii_‘ ;

Olgiim
elektronikleri

e

—_— Bilgisayar

Sistem
elektronik

o0 e 1
Cihaz kontrol
Gaz akisg elektronigi

reglilatori

‘Analizei |
i e
terminali |-

Sartlandirici

Sekil 2.1. ICP-OES cihaz

2.2.2. Kaynak

Uyariimayi saglayacak ideal bir kaynagin 6zellikleri;

* Galisilan elementlerin hepsinin hatlarini uyarabilmeli
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* Numuneden numuneye gecildiginde tekrar edilebilir uyariima kosullari
saglayabilmeli.

* istenilen tayin sinirlarina ulasabilmek icin vyeterli hat hassasiyetini
saglayabilmeli.

* Spektral zemin degeri disik olmal.

* Numuneyi tekrar buharlagtirmali ve yeterli atomlagsmayi saglayabilmelidir.
AES icin bazi uyarma kaynaklart;

* Elektriksel kivilcim bogalimi, érnek : DC ark, yliksek voltlu kivilcim

* Mikrodalga-indUktif plazma

* Alev, ICP

* DC plazmalar

ICP: indiiktif Eslesmis Plazma

Plazma, icinde iyonlasan atomlarin olusturdugu iletken bir gazdir. (Ar plazma
Ar" ve e igerir) Plazma genellikle gaz olarak argonun kullanildig, bilesiklerin
veya molekdllerin uyariimis atom veya iyonlara dénlsmesini saglayan
yiksek enerjili bir gazdir. Plazma elektromanyetik olarak argon gazinin
indiksiyon sarimlarinda bir radyo frekans (RF) jeneratéri ile
etkilestiriimesiyle elde edilir. Sicak plazmanin gelen gazi iyonlastirmasi ve

islemin sirekli olarak devam etmesiyle bu olay gerceklesir.

Plazma olusumu

Bir radyo frekansi yayicisina baglanan su sogutmali indUksiyon bobini argon
bulunan oldukga kuglk bir hacim igerisinde guclu ve ylUksek frekansli bir
manyetik alan aciga cikarir. Argon gazi akiminda ilk elektronlarin
olusturulmasi bir elektron kaynagi (Tesla bosalimi) ile saglanir ve elektronlar
indUksiyon sariminin  olusturdugu manyetik alanda hizlanarak argon
atomlariyla carpisirlar ve argon iyonlari ile daha fazla sayida elektronun
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olusmasini saglarlar. 10000 K sicaklik degerine ulasilan hicrede, ic
ceperlerin sogutulmasi icin argon gaz akisi girdapli olarak gegirilir (Sekil 2.2).
Bu akis ayrica plazmanin merkezi ve sabit calismasini saglar. Yiksek
sicakllk ve numunenin uzun sdreli muamelesi, numune ¢6zicusinin
tamamen buharlagsmasini ve analitin tamamen serbest atomlara dénismesini

saglar ve serbest atomlar uyarilir. Bu islem kimyasal olarak inert bir cevrede

gerceklesir.

Ortalama Ortalama plazma
Sicakhk K yiiksekligi mm
&000 25
&500 15
8000 =1
10000 o _

;| inddiksiyvon
i sarumi

Argon Gaz=
plazma igin

Sogutucu Mumune

gaz Ar veya aeresoli
S

Sekil 2.2. Plazma kaynagi

2.2.3. Optik kisim

Bir spektrometre; analitin  emisyon hatlarindan kaynaklanan 1s1d1,
numunedeki diger tlrlerin dalga boylarindan ve plazmanin zemin deger
emisyonundan ayirir. Bir spektrometre iyi bir hassasiyet saglamak icin optik
ag, ince bir yarik ve bir gérintileme sistemi icerir. Birbirine oldukg¢a yakin
hatlarin Gst Uste ¢akismasini engellemek igin iyi dizeyde ayirma guclne

ihtiyac vardir.

ICP’ de kullanilan bashca iki temel spekirometre vardir. Birincisi,

monokromatdrdir ve sadece bir tane ikincil yariga sahiptir, bdylece belirli bir
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slirede sadece bir dalga boyu O6lcimi yapilabilir. Monokromatér
kullanildiginda bir gok element tayini ardisik olarak yapilir. ikinci
spektrometre tlrG polikromatérdir ve segilen her bir analiz hatti igin
sabitlenen ikincil bir yariga sahiptir. Eger her bir yargin kendine ait foto
cogaltici tlpl varsa, bir numunedeki elementlerin tamami ayni anda tayin
edilebilir.

2.2.4.ICP ile igslem

Sislestirme sonunda numune sulu bir aeresol olarak plazma icerisine gelir.
Aeresol plazma icerisinde yukariya dogru hareket ettikce bircok olay
meydana gelir. Bu olaylar Sekil 2.3" de 6zetlenmis ve asagida ayrintil olarak

anlatiimistir.

ik olarak; aeresol damlaciklarindaki ¢éziicti buharlasir ve kati bir tuz olusur.
Daha sonra, gaz fazindaki molekuler tlrlerin olusumu igin bu pargaciklar
buharlastirilir. Molekller tarler iyonlasma icin yeterli enerji ile atom veya
iyonlari olustururlar. Atomlar ve iyonlar kararli molekuler tarlerin olusumu igin

diger serbest atomlarla bir araya gelebilirler.

TIyvon W Foton emisyvonu

Ivonlasma ve uyvarilma

Atom Onmmm Foton emisyvonu

Asvrigma ve uyvarilima

Moleldil @

Bubharlasma

Tanecik >

C'oziictintin nzaklagimas
-

Aeresgol Uik

Sislesme

S

Sekil 2.3. Atomlagsma ve uyariimanin sematik gésterimi
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Enerjinin korunumu yasasina gore; bir atom 1sima yapacaksa, éncelikle bu
atomun plazma gibi yidksek enerjili bir harici kaynak tarafindan yayilan
yUksek enerjiyi absorplamasi gereklidir. Sonra, atomlara saglanacak daha

fazla enerji ile elektronlar uyariimis seviyeye gecerler.

Analitin temel uyariima iglemi asagidaki gibidir.

Elektron carpmasiyla uyarilma

e+ MIM +¢e

lyon-elektron etkilesimi ile uyariima

M*+e > M +hv

Analitin hat emisyonu, uyarilmis atom veya iyonun daha disik eneriji

seviyesine dénerken isik yaymasi ile olusur.

2.2.5. Numune girisi

ICP-OES cihazi; sivi, gaz ve kati numunelerin cihaza girisi igin gerekli olan
bircok degisik aletle kullanilabilir bir cihazdir. ICP-OES ig¢in mevcut numune
girisi teknikleri Sekil 2.4’de gdsteriimekte olup, bu tekniklerden bazilari

asagida anlatiimaktadir.



14

ﬁ:!umune giris

I l
R Kali (az

. Ark veya L J
Promattk || Ultrasonik Lazer i kwﬂci{] Hidrir (1az

sislestirici || |Stslestirict Agindirma sisterni | [kromatograft

indirm:

Elektrotermal Dogrudan || [Elektrotermal
Buharlastirma Giris | [Buharlagtirma

Sekil 2.4. Numune girigi

Sivi numune girisi

Sivi 6rneklerin kullaniminda ¢ogunlukla sislestirme metodu kullanilir. Metotta
sivinin girigi, uyariima kaynagina aeresol halinde gdnderilmesiyle saglanir.
Sislestirme teknikleri basittir, glvenilir ve bagil olarak ucuzdur. Dezavantaji
ise yavas olusu, girisimlerin olusmasi ve %99,5 oranina kadar numunenin

atik olmasidir. Sislestirici secimi asagida anlatiimistir;

Pnomatik sislestiriciler

ICP-OES icin bircok tipte pnomatik sislestirici kullanilir. Bunlardan bazilari;
Es merkezli sislestirici, capraz akigh sislestirici ve babington sislestiricisidir.
Numuneler sislestirici icersine bir pompa ya da aspirasyon ile beslenir.
Sonrasinda aeresol tasinmasini da saglayan yiksek hizh gaz akigi ile
numune ¢o6zeltisi damlaciklar haline déntsttrilir. Girisi saglanan numunenin
sadece bir kesiti sislestirilir, geri kalan kismi atik kismina gider. Aeresol
icerisinde damlacik bayudklikleri farkh olan damlalar vardir, ve blylk
damlaciklarin giderilmesi igin aeresol bir sprey ¢gemberi igerisine génderilir.
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Es merkezli sislestiriciler

Bir es merkezli sislestirici icerisine, numune ¢bézeltisi bir kapiler vasitasiyla
beslenir ki bu kapiler de sislestirici gaz akisinin gerceklestigi ikinci bir kapiler

ile gevrelenmisgtir.

Es merkezli sislestiriciler kendi kendilerine girisi saglarlar ve dolayisiyla
peristaltik pompaya gerek yoktur. Buna ragmen, en iyi analitik sonuclar
numunenin serbest numune almi hizindan biraz az degerindeki hizla
pompalandigi durumlarda elde edilmistir. Es merkezli sislestiriciler ylksek

calisma kararhligina sahiptir ancak ttkanma meydana gelebilir.

Capraz akis sislestiriciler

Argon

=

Numune

Sekil 2.5. Capraz akis sislestiriciler

Burada analit ¢ézeltisi dikey bir kapilerden beslenir ve numune kapilerinin
bittigi noktada yatay olarak uygulanan gaz ile sislestirilir (Sekil 2.5).

Bircok capraz akis sislestirici numune c¢o6zeltisinin peristaltik pompa
yardimiyla iletiimesini gerektirir. Ayrica bu tip sislestiriciler kararlidir ancak

tikanma riski vardir.
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Babington sislestirici
NUMUNE :

ARGON

Sekil 2.6. Babington sislestirici

Burada aeresol olugsumu, sivi bir filmin duvara karsi puskuirtilmesi ile
saglanir (Sekil 2.6). Bu metodun faydasi, numune ince bir kapiler icerisinden

gecmedigi icin olasi tikanmalar énlenmis olur.
ICP-OES i¢in Babington sislestiricinin gelistiriimis bir tir( kullanilir. Bu tipte
cozelti V-sekilli tlp icerisinden gecer ve numune deliginin altindan sarekli

olarak gegen bir gaz yardimiyla darbe uygulayiciya génderilir.

Ultrasonik sislestiriciler

sogutucu girigi sodutucu gikig

aeresol girig I|

atk  argen J_Jf
- d_n—'_
Detlekt-’:’-r ; ¢ aeresol gemberi __'___d_- —

e

k e [IUIMIMNE Qi THE

atik

Sekil 2.7. Ultrasonik sislegtiriciler
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Burada numune ¢dzeltileri dedektdr bir tabaka Uzerine génderilir (Sekil 2.7).
Piezoelektrik bir membran dedektér tabaka olarak gérev yapar ve 1 MHz lik
RF enerjisi uygulamasiyla yiksek enerjide titresim yapar. Numune ¢dzeltisi
hizlica titresen dedektdr Gzerine geldiginde parcacik bayUkliga iyi olan
damlaciklar haline gecer. Damlaciklar ICP’ ye gitmeden énce, bir gaz buhari
ile muamele edilir ve isitici/'yodunlastirici yardimiyla ¢dézicisU uzaklastirilir.
Ultrasonik Sislestiriciler oldukc¢a basarih tayin edebilme glctine sahiptir fakat
Ozellikle yUksek tuz icerigi olan c¢o6zeltilerde gdsterdikleri kararsizliklari ve

¢6zUcunin uzaklastirilma mecburiyeti dezavantajlarindandir.

Elektrotermal buharlasma

Elektrotermal buharlasmada, kati ya da sivi haldeki numunenin kiglik bir
miktar bir iletken Uzerine yerlegtirilir (6rnedin karbon ¢ubuk ya da tantal tel).
lletken buhar elde edebilmek igin sirekli olarak isitilir, olusan buhar ise ICP’
ye enjektdr gazi ile tasinir. Yeterli dizeyde i1sitma saglanirsa, ¢dzicdl, ortam
ve analitin ayriimasi bagari ile saglanmaktadir.

Gaz numunelerinin girisi

Gaz numuneleri herhangi bir igleme tabii tutulmadan dogrudan ICP’ ye

génderilebilirler.

Hidrir olusumu

Hidrir olusumu, arsenik, antimon, selenyum telllir ve bizmut gibi ucuculugu
disik elementleri ugucu hidrlrlerine ddnulstlrerek gaz halinde plazmaya
gbndermek suretiyle daha disik g6zlenebilme sinirlarina ulagmayi
amaglayan bir tekniktir. Bu teknikte ayni zamanda analit numune ortamindan
ayrildigi icin girisim ihtimalini azaltmaktadir. Bu teknikte; analit buhar fazina
hidrrG halinde génderilir. Bunun igin % 1-2 lik sodyum bor hidrlr ¢dzeltisi ve
asitlendiriimis numune bir odacikta karistirilarak analite ait hidrir olusumu
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saglanir. Bu teknikte numune hazirhgi, asitlik ve kullanilan reaktif miktari
elementten elemente degismektedir. Ucucu hidrir inert bir gaz ile
atomlastirma odasina génderilir. Hidrir olusumu ile ayni anda bir elementin
analizi yapilabilmektedir.

3BH4 +3H" + 4H3A303 > 3H3803+ 4ASH3T+3 Hgo

SBH4 +3H" + 4H28€O39 3HsBO3+ 4S€H2T+ 3H20

SBH4 +3H" + 4H2T€O3 > 3H3BO3+ 4TeH2T+3 HQO

Hidrir olusumu yukaridaki gibi tepkimelerle meydana gelmektedir.

>
>

3 kanall peristaltik
pompa
NaBH; | b
T =Y [ ﬁlﬁ >
\_/f 2 Gaz/Swvi ayiricisi
Q g 2 yollu
musluk
HCI
Atik Argon
——

Sekil 2.8. Hidrir olusturma sistemi

Soguk buhar olusumu

Civa oda sicakliginda bile buharlasabilen tek metal oldugundan atomlagsmasi
icin atomlagtiriciya disaridan 1si enerjisi verilmesi gerekmez. Bu nedenle
Ozellikle civa analizi icin soguk buhar yéntemi olarak bilinen bir atomlastirma
yontemi geligtirilmistir. Civa analizi yapilacak ¢ézeltiye SnCl, veya NaBH,4
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eklenerek, civa metalik hale indirgenir. Civa, inert gaz akimiyla atomlagsma
odasina génderilir.

Katl numune girisi

Kati numune girigi, sivilara ait yapilan arastirmalar kadar ayrintih
arastinimamistir. Kalibrasyon, numune ortami ve analitik performans g6z
6nlne alindiginda bazi tekniklerin zorlugu vardir. Buna ragmen, dogrudan
girig, ark ya da kivilcim kaynakl aletler, elektrotermal buharlastirma ve lazer
asindirma uygulamalann  katt numune girisi icin basarli  olarak

uygulanmaktadir.

Lazer asindirma

Bu teknikte, odaklanmis lazer demeti formundaki enerji numuneye uygulanir
ve lazer maddenin buharlasmasini ve ylzeyden uzaklasmasini saglar. Buhar
ve ylzeyden ayrilan tanecikler plazmaya argon buhari ile taginir. Bu teknik
lazerin odaklanma 6&zelligi ile olduk¢a kiglik miktarlarin ¢alisiimasina ve

mikro analizlerin gergeklestiriimesi i¢in kullanilan bir ydntemdir.

Ark ve kivilcim asindirma

Bu teknikte, bosalimin numune ytzeyi ile etkilesimi sonucu buhar olusur ve
madde ICP’ ye buhar halinde tasinir. iki tip bosalim mevcuttur; ark ve
kivilcim. Bosgalim kaynaklari oksijen olmayan ortamda calisirlar. Basarili
asindirma igin; numune iletken olmalidir ve numune ile elektrot arasinda
tekrar olusabilir bir bosalim olabildigi sirece numune herhangi bir fiziksel
yapida olabilir.
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Dodgrudan numune qirisi

Bu teknik numunenin bir sonda Uzerinden ICP’ ye dogrudan gdénderildigi
metottur. Numunenin hizlica 1sitiimasi, ICP igerisinde analit tdrlerinin
buharlagmasi ile sonuglanir. Bu teknik ile ylksek hassasiyet saglanir. Kati
madde bir sonda icerisinde yerlestiriimeden 6nce, toz haline déntstiralir ya
da parcalar haline bélinir. Sondalar, grafit, tantal ya da tungsten gibi
maddelerden yaplilir. Veriler zamana baglh siddetler olarak toplanir.

2.2.6. Girisimler
Mevcut analitik tekniklerin hicbiri igin girisim tamamen yoktur denilemez.
Belirli bir analiz igin tercih edilen cihaz, o analize ait gerekliliklere sahip

olmalidir. ICP-OES teknigine ait bazi temel girisimler asadida anlatiimaktadir.

Ortam qirisimi

Numune giris sisteminin etkinligi, ylzey gerilimi, viskozite ve numunedeki
¢bzinmis kati madde miktan ile ilgilidir. Numune ve standart ¢ozeltiler
arasindaki bu farkliliklar sislestirici alim hizi ve plazmaya transfer olan
maddenin etkinliginde farkliliklar meydana getirebilir. Bu etkiler analiz
sonuglarinda dalgalanmalar meydana getirir. ICP analizlerinde en iyi sonuglar
icin, numune icerisindeki toplam ¢ézinmus kati madde icerigi en fazla %0,5
seviyesinde olmalidir. Bu seviyeden ylUksek dizeylerde sislestiricide tikanma
meydana gelir ve duzenli temizlik gereklidir. Ortam girisimleri, ortam
benzetiimesi ya da i¢ standart veya standart ekleme metotlarinin kullanimi ile

giderilebilir.

Kimyasal ve fiziksel girisimler

Argon plazmanin sahip oldugu yiksek sicaklik nedeniyle (10000 K) ICP’ deki
kimyasal girisimler engellenmis olur. Bu sicaklik birgok kimyasal bagin
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parcalanmasi ve bilesiklerin atomlara ayrismasi igin oldukca yeterlidir.
Plazma oksijen icermemektedir.

Fiziksel girisimler; numune tiketimi, numune tasinma hizinda degisimler ve
damlacik olugum iglemi nedeniyle olusur. Tuketim hizi oldukga kugUk
oldugundan, bu iglemlerin ICP Uzerinde belirgin bir etkileri yoktur.

ICP’ de numune akis hizi peristaltik pompa ile kontrol edilir. Bu sayede
fiziksel girisimler en aza duisurdlir ve numune alim hizi numune

viskozitesinden bagimsiz hale gelir.

lyonlasma girisimleri

lyonlagsma girisimleri, numune igerisinde analit haricindeki tiirlerin elektron
alisverisinden ve bu yolla tayin edilecek tirlerin atom ya da iyon
derisimlerinin degismesinden kaynaklanir. iyonlagsmis argon gazinin sahip
oldugu zengin elektron dogasi, yiksek sicaklik ortaminin iyonlastirma etkisini
tamponlar. Béylece ICP’ de olusan iyonlagma orani sabit kalir.

Spektral ve zemin deder qirisimleri

Zemin deger girisimleri, uyarma kaynaginin analitin dalga boyunda igik
yaymasl ile olusur. Spektral girisimler ise, bir numunedeki herhangi bir
elementin analitin dalga boyuna yakin seviyede emisyon hattina sahip oldugu
durumlarda olusur. Ug tip spektral girisim vardir; 1sigin dagiimasi, kismi tst
uste binme, hat genislemesi veya dogrudan Ust Uste binmedir.

Girisimler; ortam, ¢dzlcl, hava ve diger gazlardan kaynaklanan istenmeyen

emisyonlarindan olusabilir.

Spektral girisimler, dogru dalga boyu secimi, zemin deger diizeltmesi ve
girisim yapan elementin uzaklastiriimasi ile en aza dusurilebilir.
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3. DENEYSEL KISIM

3.1 Cihaz ve malzemeler

3.1.1 ICP-OES cihazi ve calisma kosullari

ICP-OES Cihazi: Perkin EImer Optima 5300 DV Model
Monokromatér: Yiksek enerjili esel bazli optima polikromatér (200 nm’ de
0,006 nm ¢bzindrlik élgaimdstdr)

Optik ag: 79 hat/mm

Dedektor: SCD

Sislestirici: Eg merkezli

Sprey bdlmesi: Siklonik

RF jeneratori: 40 MHz

RF 1300 W — Hidrir sisteminde 1400 W

Plazma gaz akisi(Ar): 15 L/min — (Hidrtr sisteminde : 17 L/min)
Yardimci gaz akisi(Ar): 0,2 L/ min — (Hidriir sisteminde : 0,2 L/min)
Sislestirici gaz akisi(N2): 0,80 L/ min — (Hidriir sisteminde : 0,45 L/min)
Pompa hizi: 2,0 mL/min — (Hidrir sisteminde : 1,50 mL/min)

3.1.2. Ultra saf su cihazi

Innovation marka ultra saf su sistemi (18,3 MQ.cm=0,055 uS/cm).

3.1.3. Mikrodalga firin

Biyolojik tdrlerin ¢dzUndrlestiriimesinde, Berghoff Speedwave MMWS-3+

model mikro dalga parcalama sistemi ve DAP-60 teflon ¢b6zme kabi

kullaniimigtir.
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Resim 3.1. Mikrodalga firin [24 ]

3.1.4. Numuneler

Menengig, Gaziantep Kilis'ten, menengi¢ sabunu, bittim sabunu ve menengic
kahvesi Ankara’daki baharatgilardan alinmistir.

3.2. Reaktifler, Cozeltiler ve Hazirlanmalari

Deneylerde, analitik saflikta kimyasal maddeler, ¢éztcuiler (BDH ve Merck)
ve ultra saf su kullanilir. Hazirlanan stok ve standart ¢dzeltiler cam (amber)
balon jojelerde saklanir.

3.2.1. Stok La c¢ozeltisi; 1000 ppm

0,312 g LaNO3.6H.0O (Merck) tartilarak, ¢6z0lir ve hacim saf su ile 100 mL ye
tamamlanir.
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3.2.2. Stok P cozeltisi; 1000 ppm

0,426 g (NH4)2HPO, (Merck) tartilarak, ¢6zilir ve hacim ultra saf su ile
100 mL’ ye tamamlanir.

3.2.3. Sodyum Borhidriir (NaBH,) ¢c6zeltisinin hazirlanmasi; %2 (m/v)’ lik

2 g NaBH4 (Merck) ve 10 g NaOH (Sigma) tartilir, suda ¢ozillerek hacim 1 L

ye tamamlanir.

3.2.4. Hidroklorik asit (HCI) ¢c6zeltisinin hazirlanmasi; %5 (v/v)’ lik

50 mL derigik HCI (Riedel) alinir ve ultra saf su ile hacim 1 L’ ye tamamlanir.

3.2.5. Potasyum iyodiir (KI) ve askorbik asit ¢c6zeltisi; %5 (m/v)’ lik

5 g Kl (Riedel) ve 5 g askorbik asit (Merck) tartilir ve hacim ultra saf su ile
100 mL’ ye tamamlanir.

3.2.6. Potasyum permanganat (KMnO,) ¢c6zeltisinin hazirlanmasi; %5
(m/v)’ lik

5 g potasyum permanganat (Merck) alinir ve ultra saf su ile 100 mL’ ye

tamamlanir.

3.2.7. HCI cozeltisi %50 (v/v)’ lik

50 mL derisik HCI 50 mL ultra saf su ile karistirilir.

3.2.8. Standart referans madde

Standart referans madde olarak GBW 07605 ¢ay yapragi kullaniimistir.
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3.2.9. Kalibrasyon c¢ozeltileri

Kalibrasyon c¢ozeltilerinin cogunlugu, ICP-OES icin 1000 ppm lik (Merck)

cOzeltilerden seyreltilerek, digerleri tuzlarindan hazirlandi. Numunedeki
derisimlerine gbre elementler gruplara ayrildi.
Gizelge 3.1. Elementlerin derisimlerine gbre siniflandiriimasi
1.Grup 2.Grup 3.Grup 4.Grup 5.Grup
elementleri elementleri elementleri elementleri elementleri
(0,160-1,8 (2,12-11 mg/kg) | (30-46 mg/kg) | (378-1482 (4713-15270
mg/kg) mg/kg) mg/kg)
Sc, Mo, Cd, Li, | Pb, Cu, V, Ge, | Sn, Fe, Si, Al Na, Mg, Ca P K
Ba, Pd, Ti, Co, | Mn, B, Zn, La
Sr, Ni, W, Cr,
In
Standart I.Grup I1.Grup I.Grup IV.Grup V.Grup
elementleri elementleri elementleri elementleri elementleri
(ug/L) (ug/L) (ug/L) (ug/L) (mg/L)
ST1 2 10 100 100 1
ST2 4 20 200 200 2
ST3 6 30 300 300 3
St4 8 40 400 400 4

(4 ve 5.grup elementler icin numune 25 kat seyreltilir.)

Gruplara ayrildiktan sonra 1.,2.,3.,4. Grup elementlerin ¢dzeltilerinden 10
mg/L lik ara stok ¢dzeltiler hazirlandi. 1., grup igin 0,1 mg/L lik tekrar ara stok
cOzeltiler hazirlandi. Bu ¢bzeltilerden geregi kadar alinarak standart ¢ozeltiler
hazirlandi. 2., 3., 4., igcin 10 mg/L lik ¢dzeltilerden geregi kadar alinarak
standart ¢Ozeltiler hazirlandi. 5. grup icin ise dogrudan stok c¢Ozeltiden
seyreltilerek standart ¢bzeltiler hazirlandi.
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3.3. Uygulanan islemler

3.3.1. Menengic meyvesi , menengic ve bittim sabunlarinin
¢Oziinirlestirilmesi

Menengi¢c meyvesi, menengic ve bittim sabunu agat havaninda iyice ezildi.
Etlivde kurutmak Uizere saat camina konuldu (24 saat 120 °C’ de kurutuldu).
Daha sonra kurutulan menengic meyvesi, menengi¢ ve bittim sabunundan

sabit tartima getirilerek 3 er tane yaklasik 0,2 g tartildi.

3.3.2. Menengi¢ kahvesinin hazirlanmasi

Menengi¢ kahvesi yagli bir yapida oldudu igin sabit tartima getirmeden
dogrudan alinan numune mikrodalga firinda ¢6z0ldi. Ayrica Menengig
kahvesinden bir kasik alindi, tartildi ve 200 mL ultra saf su eklenerek
kaynatildi, sonra tekrar 200 mL’ ye tamamlandi. Bu c¢bzeltiden sizllerek ve
stzilmeden alinan 6rneklerde element tayini yapildi. Siztlmeden alinan

6rnekler mikrodalga firinda ¢ézuld.

3.3.3. Mikrodalga firinda numuneleri ¢éziinirlestirme metodunun

optimizasyonu
Mikrodalga firinda ¢6zinUrlestirmenin optimizasyonu i¢in menengice benzer
bitkisel Grtnlerin ¢bzundrlestiriime metotlart kullaniimis ve yeni bir metot

Onerilmigtir.

Sabun icin c6zme metodu

Yaklasik 250 mg numuneye 5 mL HNO3;, 2 mL HF eklenerek teflon kaplara
konuldu. Karisim calkalandi ve 10 dakika bekletildi. Mikrodalga firinda

asagidaki sicakhk programinda ¢ézald.



Cizelge 3.2. Sabun igin sicaklik programi [25]

Sicaklik (°C) 170 190 100
Cikis slresi (min) 2 5 1
Kalma siresi (min) 5 30 15

Zeytin yapradi icin cozme metodu

Yaklasik 500 mg numuneye 2 mL HNO3, 3 mL H20O, eklenerek teflon kaplara
konuldu. Karisim calkalandi ve 20 dakika bekletildi. Mikrodalga firinda

asagidaki sicakhk programinda ¢ézald.

Cizelge 3.3. Zeytin yapragi i¢in sicaklik programi [25]

Sicaklik (°C) 145 170 190 100
Cikis sUresi (min) 2 5 2 1
Kalma suresi (min) 5 10 15 10

Zevtin yadi icin cozme metodu

Yaklasik 200 mg numuneye 10 mL HNOs3;,

kaplara konuldu. Mikrodalga firinda asagidaki sicaklk programinda ¢6zuld.

2 mL H>O, eklenerek teflon

Cizelge 3.4. Zeytin yagi i¢in sicaklik programi [25]

Sicaklik (°C) 160 210 100
Gikis sUresi (min) 5 3 1
Kalma suresi (min) 15 15 10

Cay icin c6zme metodu

Yaklasik 500 mg numuneye 10 mL HNO;3 eklenerek teflon kaplara konuldu.
Karisim galkalandi ve 30 min bekletildi. Mikrodalga firinda asagidaki sicaklik
programinda ¢6zuldu.



Cizelge 3.5. Cay icin sicaklik programi [25]

Sicaklk (°C) 150 160 190
Cikis sUresi (min) 5 5 5
Kalma suresi (min) 10 10 20

Menengic icin 6nerilen cézme metodu
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Kurutulup tartilan yaklasik 200 mg menengi¢c meyvesi Gzerine 3 mL HxO,, 12

mL HNO3; eklendi. Ve ¢ézilmesi icin mikrodalgaya koyuldu, yaklasik 1 saat

beklenildi.

Cizelge 3.6. Menengic igin dnerilen sicaklik programi

Sicaklik (°C) 160 210 130 100
GCikis sUresi (min) 5 4 2 1
Kalma suresi (min) 15 15 10 5

Go6zuldikten sonra sogumaya birakildi. Daha sonra menengi¢, menengi¢ ve

bittim sabunu ¢d6zeltileri, 50 mL ye ultra saf su ile tamamlandi.

3.3.4. ICP-OES ile element tayini

Nitel tayin

ICP-OES ile yapilan tayinlerde, menengicte bulunan elementler, verdikleri

emisyon piklerinin dalga boylarinin, elementlerin emisyon dalga boylariyla

karsilastiriimalarina gére belirlenir. ICP-OES ile tayin edilebilen elementlerin

tamami nitel analizde taranmigtir. Ag, Al, Ar, As, Au, B, Ba, Be, Bi, Br, C, Ca,
Cd, Ce, CI, Co, Cr, Cs, Cu, Dy, Er, Eu, Fe, Ga, Gd, Ge, Hf, Hg, Ho, I, In, Ir,
K, La, Li, Lu, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Nd, Ni, Os, P, Pb, Pd, Pr, Pt, Pu, Rb, Re,
Ru, S, Sb, Sc, Se, Si, Sm, Sn, Sr, Ta, Tb, Te, Th, Ti, TI, Tm, U, V, W, Y, Yb,
Zn, Zr, elementlerinin ¢ogunlugu emisyon yaptiklari 3 farkli dalga boyu
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referans alinarak aranmistir. Cok az bir kismi 3 ten az emisyon piki
vermektedir, onlar da daha az dalga boyuna gére taranmistir. Bunlardan C, S
gibi ametaller ICP-OES ile nicel tayine uygun olmadigindan bu ydntemle
tayin edilmemisgtir.

Nicel tayin

Numunede emisyon piki veren elementlere ait en uygun dalga boylari
secilerek o dalga boyunda nicel analiz yapiimistir. Dalga boyunun sec¢iminde
ayni elemente ait emisyonlarin gézlenebilme siniri disik olani, sinyal/guralti
orani veya pik siddeti yiksek olani tercih edilmistir. Bu elementlerden Hg, As,
Sb, Bi, Te, Se ICP-OES Hidrtir sistemiyle tayin edilmistir.

3.3.5. ICP-OES Hidrir ve soguk buhar teknigiyle element tayini

Civa tayini

Standartlarin Hazirlanmasi: 5-10-50-100 ug/L civa standartlari hazirlanir.
Standartlar hazirlanirken seyreltmeler % 5 lik HCI ¢bézeltisi ile yapilir.
Hepsine 2-3 damla KMnOQO4 ¢dzeltisi damlatilir.

Numunelerin Hazirlanmasi: Numuneler % 5 lik HCI icerecek sekilde
hazirlanir. Seyreltmeler % 3 IUk HCI ¢ézeltisi ile yapilir. Hepsine 2-3 damla

KMnQy4 ¢dzeltisi damlatilir. Hg derisimi soguk buhar teknigiyle dlgular.

Arsenik ve antimon tayini

Standartlarin hazirlanmasi: 5-10-50-100 pg/L antimon ve arsenik karma
standartlari hazirlanir. Standartlar hazirlanirken seyreltmeler % 5 lik HCI

¢Ozeltisi ile yapilir.
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Numunelerin hazirlanmasi: Numuneler % 5 HCI icerecek sekilde hazirlanir.

Tam standartlara ve numunelere 1 mL Kl+Askorbik asit ¢6zeltisi ilave edilir
ve 20-45 min beklenir ve hidrlr sisteminde 6lguldr.

Selenyum, Bizmut, Telllir tayini

Standartlarin  hazirlanmasi: 5-10-50-100 ug/L selenyum, bizmut, tellGr
standartlari hazirlanir. Standartlar hazirlanirken seyreltmeler % 5 lik HCI

cOzeltisi ile yapilr.
Numunelerin hazirlanmasi: Numuneler % 10 HCI icerecek sekilde hazirlanir.
TUm standart ve numunelere 1 mL 1+1 HCI ¢ézeltisi ilave edilir ve 20 dakika

90 °C lik su banyosunda agzi acik olarak bekletilir, oda sicakhdinda

sogutulduktan sonra hidrir sisteminde 6l¢ulUr.



Cizelge 3.7. ICP-OES ig¢in cihaz ureticisi tarafindan verilen elementlere

ait dalga boylari ve gdzlenebilme sinirlari [26]

ELEMENTLER ICP-OES ile gbzlenebilme siniri (ug/L) Segcilen dalga boylari (nm)
Al 3 396,153
As 20 228,812
B 1 249,772
Ba 0,1 455,403
Bi 20 306,766
Ca 0,02 317,933
Cd 1 228,802
Ce 5 418,660
Co 1 228,616
Cr 2 284,325
Cs 10 455,531
Cu 0,4 327,393
Fe 2 238,204
Ge 20 209,426
Hg 1 253,652
In 9 230,606
K 20 766,490
La 1 408,672
Li 0,3 610,362
Mg 0,1 285,213
Mn 0,4 259,372
Mo 3 202,031
Na 3 589,592
Ni 5 231,604
P 30 213,617
Pb 10 220,353
Pd 3 340,458
S 30 181,975
Sb 10 206,836
Sc 0,3 361,383
Se 50 196,026
Si 4 251,611
Sn 30 189,927
Sr 0,06 407,771
Te 10 214,281
Ti 0,5 334,940
u 15 385,958
\ 0,5 310,230
w 8 224,876
Zn 1 213,857

31
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3.3.6. Menengicte nem oraninin tespiti

0,3 er g 5 tane menengi¢c numunesi iyice 6gutildi ve tartildi. 120 °C de 24
saat bekletildi tartildi. Yarim saat etlivde bekletildi ve sonra yeniden tartildi.
Sabit tartima gelinceye kadar bu islem uygulandi. Baslangigtaki ile sabit
tartim sonuclari arasindaki fark bulundu. % Nem ortalamasi ve standart

sapmasi hesaplandi.

3.3.7. Standart referans cay (SRM) ile yontemin dogrulugunun

saptanmasi

0,25 g civarinda c¢ay alndi, cay icin Onerilen metot kullanilarak
¢b6zUnulrlestirme islemi yapildi [25]. Cay numunesindeki elementlerden,
menengicte tayin edilen Al, As, Bi, Cd, Co, Cr, Cs, Hg, Li, Mo, Sb, Sc, Se, V,
B, Cu, Ni, Pb, Sr, Ba, Na, Ti, Fe, Ca, Mg, Mn, P, K, S tayini ICP-OES ile
yapildi. (Hg, Sb, Bi, As, Se, Hidrlr sistemiyle élctiimustir). SRM tablosundaki
degerler gruplandirildi.

Gizelge 3.8. Cay numunesindeki elementlerin derisimlerine gbére hazirlanan
standart ¢ozeltiler

1. Grup elementler 2.Grup 3.Grup 4.Grup
0,038-0,86 (mg/kg) | elementleri elementleri elementleri
arasl 4,40-17,30 24-264 (mg/kg) | 1240-16600
(mg/kg) arasi aras| (mg/kg) arasi
Mo, Sc, Cd, Al, Co, | Pb, B, Cu, Ni, | Ba, Na, Ti, Fe Ca, Mg, Mn, P, K,
Cr, Cs, Li,V Sr
Standart | I.grup (ug/L) ll.grup (pg/L) | ll.grup (ug/L) IV.grup (mg/L)
STH 2 50 250 1
ST2 4 100 500 2
ST3 6 150 750 3
ST4 8 200 1000 4

SRM (standart cay yapragi) g¢ozeltileri (25 mL’ ye tamamlanir). (4. Grup i¢in numune 25 kat
seyreltilir)
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4. SONUCLAR

4.1. Menengicteki Metal ve Yari Metallerin Nitel Analizi

Menengicte bulunan elementlerin nitel tayini icin asagidaki spektrumlar elde
edildi. Spektrumlara bakilarak menengicte  bulunan ve bulunamayan
elementler belirlendi.

Ag 328.068 Al 396.153

33K 74K ~
cps cps
o 0
_3341 7354 I
327.882 e 3281113 396.031 396215
Dalga boyu fnm) Dalga boyu nm)
Al 309.271 Al 237,313
88k 9130 T
cps ’ v -~ cps
1] 0
8850 913
308.187 B 309.462 237.254 237.348
Dalga boyu {nm) Dalga boyu (nm)
As 197.197 As 228812
2944 ] ~ [~ [ — 1 8
=
cps ops
[ [
294 578
197.150 s 197.277 228.750 . 228.841
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
Au 267595 Au 242.795
9900 R o = e 15K P
L L
P
et
o
cps cps
[ [
_agn 1 -1508
267.518 = 267.755 242736 A 242.832
Dalga boyu (nm)

Dalga boyu (nm)

Sekil 4.1. Menengicteki metallerin spektrumlari
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}

190.198

B 249.677 B 249,772
93K 93K
A‘l
cps cps
[ a
-9279 -9279
249.574 B 243.815 249.524 B 249.815
Dalga boyu (nm| Dalga hoyu (mm)
B 208.957 B 182.528
53K 2574
I'A\ IA\
o cps {
[ [
-5205, -257
208.864 = 208.998 182.482 = 182.599
Dalga boyu fnm) Dalga boyu (nm)
Bu 455.403
102K e RIS SIS e v S
B 493.408 I = =
LI S S S S S S S S S U e S — —] —
cps
b
a
o
gt s 3 e
oz ez A 493517 i Dalga boyu (nm)
Ba 413.065 Be 313.042
78k [BEBEEEEL L, 39k
i ===l /r\ A
Bt / \
e N4
poe =
cps cps
a 1]
-7821 -3888
412.803 ~ 413417 312.360 5 313161
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
Be 234.861 Bi 190.171
10K 1902 ——— T e T
]
cps ps
1] o
-130
= 234.896 190.122 =

Dalga boyu (nm} Dalga boyu {nm}

Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari
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Bi 306.766 Bi 222 821
7oK j i i i C | 6126 /\ '
g R R /\\ R et
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AN L N S ]
L : S : : : : :
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Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari
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Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari
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Cs 459.320 Cs 455.531
160K S S R, S S S e S S S S S S 102K | N
— R
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o o
-16k -10k
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Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari
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Eu 381.967 Fe 738 562
38Kk 38k
!h
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__,—d/_ e —
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-3834 3628
361.877 = 382.030 239517 - 239.729
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
Fe 238.204 Fe 259.339
20K 51K i i
cps / cps
\ —1
il ]
2915 5096
-~
238.148 B 738243 259876 = 259.980
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
Fe 238.863 Ga 294.364
1K ; : ! ] 32K
P~ S
cps cps
ol 0
o1 | : 3187
Y
236028 . 238924 294291 = 294.408
Dalga boyu {nm) Dalga boyu {nm)
Gd 342.247 Ge 209426
24k T 1t 2272 H ; ; ;
cps cps
Q 0
2475 -227 ;
342.153 - 342289 209.368 5 209.451
Dalga boyu (nm} Dalga boyu (nm)
Hi 277 336 Hg 194168
8878 i —— 2521 H H H
cps cps
il ]
-888 -252 :
277.213 B 277.383  194.122 = 19419

Sekil 4.1

P
Dalga boyu {(nm}

P
Dalga hoyu (nm)

. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari



Hg 253.652

Hg 404.656
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P177.434 Pb 217.000
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] — T ——
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——
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.
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2885 26K
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[ i
-289 2577
195.980 = 196.058  251.553 = 251.653
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
Sn 169 927
Sm 359.260 E ,‘
47K /
e X
cps N
b b P
Q i
-4749 -500 =
359,162 = 359305 189.673 189.995

Dalga boyu {nm)

P
Dalga boyu (nm)

Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari



Sr 407.771 Ta 226230
158K . SN j
_\\ -
cps cps
ail 8 8 8 8 8 § 8 @ § 8 § }§ i d i d 0
i EEEEEEEEEEEN ‘:‘ NN 745
-~
107,629 07.831 226178 226.268
Dalga boyu (nm) P S (""“P
Th 384.873 Te 214.281
48k 6793 R : :
' AN i
cps cps
o} : of
422 : s7ali | NN
S
384.769 P 384923 214228 ‘p‘ 214.471
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
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2k 1 1 ¥ 1 L ] | N
P e —
e : :
cps cps
0 0
-2250 -3537
-~
283663 P 283.776 | 334831 B 335.129
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)
T 276.787 Tm 313.126

Y
cps i i i i i i i i i i i cps
0 ]
1709 -3888
Y
276.722 B 276.832  312.960 B 313,161
Dalga boyu (nm} Dalga boyu {nm)

Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari
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U 385 958 v 310230
47k L 86K A
——'/
—/—_—
/ \L
cps cps
7
1] o
_4708 -8638
-~ Y
385815 386.007 310.151 310274
Dalga boyu (nm) P Dalga boyu (nm) >
Y 371.029
30K —
W 224876  —
7545‘JN
cps
eps |
ol ! :
3012 : B & 8
[l Y
Y 370.926 371.074
Dalga boyu {nm) P
705
224818 = ZZ{‘QH?
Dalga boyu
Yb 328 837 Zn 213.867
34K] : 13k : : : : :
cps cps H [ [ [ g g \ H
o ! i : : B : B : } i } i i 0
3382| | i H H i H i H H i H i i 313 H H H H H i
328.854 B 328.985  213.801 = 213.886
Dalga hoyu (nm) Dalga boyu (nm)

Sekil 4.1. (Devam) Menengicteki metallerin spektrumlari

Yukaridaki emisyon spektrumlari incelendiginde Al, As, B, Ba, Bi, C, Ca, Cd,
Co, Cr, Cu, Fe, Ge, Hg, In, K, La, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, P, Pb, Pd, S, Sb,
Sc, Se, Si, Sn, Sr, Te, Ti, V, W, Zn, elementlerine ait pikler gézlenmektedir.
Bundan dolayi C ve S digindaki elementlerin miktarlari tayin edilmistir.

4.2. Menengic Meyvesi ve Uriinlerindeki Elementlerin Nicel Tayini

Menengic meyvesi, bittim sabunu, menengic sabunu, menengic

kahvesindeki metal ve yari metallerin derisimleri Cizelge 4.1’ de verilmistir.



Cizelge 4.1. Menengic ve Urlnlerindeki elementler
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ELEMENTLER Menengi¢ Bittim Sabunu Menengi¢ Sabunu Menengic
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) Kahvesi (mg/kg)
Al 46+2 8+1 16+1 12117
As 0,99+0,11 0,83+0,09 31 0,53+0,07
B 5+1 - - 4+1
Ba 0,59+0,13 - 1,02+0,12 1,57+0,67
Bi 0,38+0,06 0,40+0,06 1,13+0,26 -
Ca (1,52+0,12)x10° 4242 399+13 (1,22+0,07)x10°
Cd 0,44+0,11 0,65+0,03 0,52+0,04 0,45+0,03
Co 1,22+0,03 0,220+0,009 1,14+0,05 1,18+0,03
Cr 1,80+0,13 0,76+0,07 0,94+0,16 1,10+0,15
Cu 3,66+0,42 - - -
Fe 30+1 1643 665 89,12+2,25
Ge 4,33+0,34 6,30+0,16 5,92+0,47 -
Hg 1,26+0,20 1,50+0,26 0,88+0,09 -
In 1,58+0,16 1,610,083 1,45+0,07 1,23%0,07
K (4,71£0,17)x10° 336+7 275+16 (7,91£0,19)x10°
La 4,61+0,21 5,16+0,12 4,99+0,05 5,44+0,61
Li 0,65+0,02 0,65+0,03 3,32+0,04 0,57+0,02
Mg 545+19 26,29+0,55 102+2 416+12
Mn 5,71+0,14 0,260+0,007 1,03+0,07 7+1
Mo 0,38+0,06 0,84+0,08 0,77+0,12 0,74+0,11
Na 37848 - - 13,62+0,24
Ni 1,40+0,28 0,22+0,06 - -
P (1,53+0,025)x10" 985+14 (1,72+0,54)x10° 786+16
Pb 2,12+0,29 0,21+0,01 2,27+0,37 2,23+0,30
Pd 1,03+0,12 1,45+0,11 1,40+0,08 1,03+0,20
Sb 3,74+0,24 1,32+0,35 3,78%0,51 0,401+0,020
Sc 0,160+0,006 0,22+0,06 0,22+0,02 0,270£0,002
Se 1,85+0,65 3,79+0,09 1,88+0,23 2,60+0,06
Si 3943 16,82+0,41 277+16 124+11
Sn 366 1091 110+3 28,77+0,41
Sr 1,43+0,15 0,22+0,05 6,560+0,006 1,77+0,11
Te 44+4 59+2 5743 5+1
Ti 1,07+0,16 0,94+0,04 6,12+0,25 -
Vv 3,62+0,54 3,87+0,19 3,29+0,20 3,2940,20
w 1,32+0,39 11+1 1241 1,154+0,002
Zn 11£1 1,53+0,43 4,36+0,23 16+2

Sonuglar, ortalama + standart sapma olarak verilmistir.(- ile gdsterilenler gézlenememistir)

Menengic kahvesinin icime hazirlanmasiyla elde edilen ¢bzeltilerde metal ve

yari metallerin nicel tayin sonuclari Cizelge 4.2’ de verilmistir.
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Cizelge 4.2. Menengic kahvesinde ve ¢6zeltisindeki elementlerin nicel tayini

ELEMENTLER | Menengi¢ Menengic Sizilmeyen Sizilen kahveler | Tark Gida
(mg/kg) Kahvesi kahveler kodeksine gére en
(mg/kg) Cozeltideki Stzntudeki fazla degerler
derisim (mg/L) derisim (mg/L) (mg/kg) [27]
Al 4612 121+17 1745 0,4620,13 2 (bira)
As 0,9920,11 0,53+0,07 0,095+0,004 0,03720,01 0,2 (meyve suyu)
1 (sekerleme)
B 5+1 4+1 0,68+0,02 1,7740,11
Ba 0,59+0,13 1,57+0,67 0,328+0,007 0,330,04
Bi 0,380,06 - - -
Ca (1,5240,12)x10% | (1,22+0,07)x10° 11146 14545
Cd 0,44+0,11 0,45+0,03 0,076+0,002 0,043+0,007 0,05 (meyve
suyu)
Co 1,2240,03 1,180,03 0,152+0,007 0,142+0,005 0,2 (bira)
Cr 1,80+0,13 1,10£0,15 0,152+0,001 0,089+0,004
Cu 3,66+0,42 - - - 5 (meyve suyu)
Fe 301 89,1242,25 1343 1,78+0,04 15 (meyve suyu)
Ge 4,33+0,34 - - -
Hg 1,26+0,20 - - - 0,01 (meyve
suyu)
In 1,58+0,16 1,230,07 0,133+0,092 0,10+0,02
K (4,7120,17)x10% | (7,91+0,19)x10° | (1,52%0,15)x10° | (3,33+0,15)x10°
La 4,61+0,21 5,4420,61 0,3040,02 0,592+0,014
Li 0,6520,02 0,57+0,02 0,078+0,002 0,074+0,004
Mg 545+19 416x12 5515 13743
Mn 5,7120,14 7+ 1,11£0,05 2+1
Mo 0,380,06 0,7420,11 0,13%0,02 0,045+0,001
Na 3788 13,62+0,24 4,1%0,2 543
Ni 1,40+0,28 - - 0,1 (bira)
P (1,53+0,03)x10" 786116 4513 95+7
Pb 2,1210,29 2,23+0,30 0,25+0,08 0,1720,01 0,05 (meyvesuyu)
Pd 1,0340,12 1,03+0,20 0,13%0,02 0,15%0,03
Sb 3,74+0,24 0,401+0,020 0,083+0,030 0,038+0,001
Sc 0,160+0,006 0,27040,002 0,033+0,004 0,031+0,005
Se 1,85+0,65 2,60+0,06 0,50+0,03 0,14+0,06
Si 3913 12411 212 7+1
Sn 366 28,77%0,41 2,4+0,1 4,2+0,4 200 (meyve suyu)
Sr 1,4340,15 1,7740,11 0,24+0,08 0,41%0,03
Te 4414 5+1 0,76%0,05 0,089+0,004
Ti 1,070,16 - - N
v 3,62+0,54 3,29+0,20 0,20%0,02 0,42+0,02
1,32+0,39 1,15420,002 0,224+0,050 0,037+0,01
Zn 11+1 1642 1,44+0,44 2,69+0,23 5 (meyve suyu)

Sonuglar, ortalama * standart sapma olarak verilmistir.(- ile gdsterilenler gézlenememistir)
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Menengi¢ meyvesindeki metal ve yari metallerin nicel tayini i¢in elde edilen

degerler, literatlirdeki sonuclarla karsilastiriimistir(Cizelge 4.3).

Cizelge 4.3. Menengic igin elde edilen element derisimlerinin literatlrdeki

degerlerle karsilastiriimasi

Element Menengi¢ (mg/kg) Menengi¢ (mg/kg) [12]
Ag - 2,57 +0,14
Al 4612 16,96 0,22
As 0,99+0,11 10,12 +£0,18
B 5+1 29,90 + 0,51
Ba 0,59+0,13 0,54 +0,01
Bi 0,38+0,06 9,59 +0,17
Ca (1,5240,12)x10° 924,39 + 2,36
Cd 0,44+0,11 1,98 +0,06
Co 1,22+0,03 2,07 £ 0,04
Cr 1,8040,13 3,91 £0,08
Cu 3,66+0,42 1,28 £0,11
Fe 301 41,78 £ 0,84
Ge 4,3310,34

Hg 1,26%0,20

In 1,58+0,16

K (4,7120,17)x10° 1364,19 + 3,21
La 4,6110,21

Li 0,65+0,02 5,97 £ 0,08
Mg 545+19 318,39 £ 1,02
Mn 5,7110,14 1,23 £ 0,07
Mo 0,38+0,06

Na 37848 906,64 + 2,21
Ni 1,40%0,28 1,05 0,01
P (1,53+0,03)x10" 801,88 £ 1,74
Pb 2,12+0,29 30,15+0,12
Pd 1,030,12

Sb 3,74+0,24

Sc 0,160+0,006

Se 1,85+0,65 6,20 = 0,21
Si 39+3

Sn 3616

Sr 1,43%0,15 7,29 £0,72
Te 44+4

Ti 1,0740,16 1,88 £0,15
Vv 3,62+0,54 0,87 +0,03
W 1.32+0.39 -

Zn 111 3,09+0,17

Sonuglar, ortalama * standart sapma olarak verilmistir.(- ile gdsterilenler gézlenememistir)



ICP-OES ile élcimin dogrulugu icin Standart gay numunesinde elde edilen

metal ve yari metallerin nicel tayin sonuglarn Cizelge 4.4. de verilmistir.

Cizelge 4.4. Standart referans madde (GBW 07605 cay numunesi) ile

dogruluk analizi

Elementler SRM de bulunan SRM de verilen
% Hata
degerler (mg/kg) degerler (mg/kg)

Al 0,27+0,05 0,30 -10,00
As 0,26+0,04 0,28 -7,14
Bi 0,059+0,013 0,063 -6,35
Cd 0,059+0,012 0,057 +3,50
Co 0,16+0,03 0,18 -11,11
Cr 0,75+0,11 0,80 -6,25
Cs 0,27+0,05 0,29 -6,89
Hg 0,014+0,004 0,013 +7,69
Li 0,34+0,01 0,36 -5,55
Mo 0,036+0,001 0,038 -5,26
Sb 0,052+0,011 0,056 -7,14
Sc 0,087+0,011 0,085 +2,35
Se 0,067+0,012 0,072 -7,46
V 0,83+0,07 0,86 -3,48
B 14,56+0,52 15,00 -2,93
Cu 16,36+0,16 17,30 -5,43
Ni 4,4+0,3 4,60 -4,34
Pb 4,64+0,27 4,40 +5,45
Sr 14,42+0,35 15,20 -5,13
Ba 58,3310,24 58,00 +0,60
Na 42 4+0,1 44,00 -3,64
Ti 23,10+0,04 24,00 -3,75
Fe 248+3 264,00 -5,84
Ca (4,19+0,01) x10° 4300,00 -2,58
Mg (1,68+0,02)x10° 1700,00 -1,06
Mn 119845 1240,00 -3,39
K (1,599+0,007)x10* 16600,00 -3,69
P (2,70+0,05)x10° 2840,00 -5,00

Sonuclar, 3 deneyin ortalamasina goére elde edilmis ve standart sapmalariyla

birlikte verilmigtir.
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4.3. Elementel Analiz Sonuclan (C, H, S, N)

C, H, N, S tayinleri, Elementel Analiz Cihaziyla yapilmis, sonuglar ve
standart sapmalari ile birlikte gizelge 4.5’ te verilmigtir.

Cizelge 4.5. Menengicte bulunan elementel analiz sonuglari

Numune %C %H %N %S
Ortalama 56,84+ 0,52 7,91+0,38 2,23+0,10 0,089+0,005
deger

Tlbitak, Ankara Test ve Analiz Laboratuvarin da yapilan analiz sonuglarndir. Sonuglar, 3
deneyin ortalamasina gére elde edilmis ve standart sapmalariyla birlikte verilmistir.

4.4. Menengicte Nem Tayini

Menengi¢c meyvesindeki nem tayini icin yapilan tartim sonuglari ve % nem

miktarlan Cizelge 4.6’ da verilmistir.

Cizelge 4.6. Menengicte nem tayini icin elde edilen sonuglar

Numuneler | Birinci tartim ikinci Ucilincii | Dérdiincli | % Nem

(yas madde) tartim tartim tartim

1. Numune | 0,3152 g 0,3065 g 0,3048 g | 0,3045¢ 3,39

2. Numune 0,3191 g 0,3065 g 0,3055¢g | 0,3053¢ 4,32

3.Numune | 0,3163 g 0,29729g | 0,2962g | 0,2959g | 6,45

4. Numune | 0,3390 g 0,3246g | 0,3234g | 0,3230g | 4,72

5. Numune | 0,3296 ¢ 0,3168 g 0,3140g | 0,3137 g 4,82

Menengic’ in nem igerigi % (m/m) : 4,7+1,1




52

5. SONUCLAR VE ONERILER

% Biyolojik érneklerin ¢éztnurlestiriimesine iligkin dnerilen menengige yakin
oldugu icin secilen sabun, zeytin yapragi, zeytinyagi ve cay c¢bzme
yontemleri denenmistir. Daha fazla elementte daha iyi sonug veren yeni bir
cb6zme ybntemi dnerilmigtir. Bu yéntemle genel olarak batin elementlerden

daha fazla element miktari elde edilmistir.

% ICP-OES ile tayin edilebilen elementlerin tamami nitel analizde
aranmistir. Ag, Al, Ar, As, Au, B, Ba, Be, Bi, Br, C, Ca, Cd, Ce, ClI, Co, Cr,
Cs, Cu, Dy, Er, Eu, Fe, Ga, Gd, Ge, Hf, Hg, Ho, |, In, Ir, K, La, Li, Lu, Mg, Mn,
Mo, Na, Nb, Nd, Ni, Os, P, Pb, Pd, Pr, Pt, Pu, Rb, Re, Ru, S, Sb, Sc, Se, Si,
Sm, Sn, Sr, Ta, Tb, Te, Th, Ti, TI, Tm, U, V, W, Y, Yb, Zn, Zr, elementlerinin

cogunlugu emisyon yaptiklari 3 farkli dalga boyu referans alinarak aranmistir.

s Bu elementlerden menengicte Ag, Al, B, Ba, Bi, C, Ca, Cd, Co, Cr, Cu,
Fe, Ge, Hg, In, K, La, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, P, Pb, Pd, S, Sb, Sc, Se, Si,
Sn, Sr, Te, Ti, U, V, W, Zn elementlerinin bulundugu anlasiimisgtir. C ve S
haricindeki elementler nicel olarak tayin edilmistir.

% Menengicte, menengic sabununda, bittim sabununda, menengic
kahvesinde ve kahvenin icim sekliyle elde edilen &rneklerde; yukarida
bahsedilen elementlerin nicel tayini yapimigtir.

% Menengi¢ sonuglardan gérllecedi gibi element bakimindan oldukca

zengindir.

% Menengi¢, menengic sabunu ve bittim  sabunu birbiriyle
karsilastinldiginda, bazi degerlerin, menengicten daha fazla olmasi
sabunlarin Uretimindeki katkilar nedeniyle olmahdir.

% Menengi¢c ile menengi¢c kahvesi element derisimi bakimindan
karsilastirildiginda, bazi degerlerin kahvede daha fazla olmasi, kahvenin
menengicin posasi atildiktan sonra, derismesi nedeniyledir.
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% Menengi¢c kahvesindeki element derisimleri, stzllerek ve stzilmeden
elde edilen c¢dzeltilerindeki derisimlerle karsilastiriimigtir.  Ayrica bu
elementlerin  bazilan Turk Gida Kodeksinde bulunan degerlerle
karsilastirnimistir. Gida kodeksindeki derisim birimi mg/kg olmakla beraber
bulunan sonuglarin karsilastiriimasinda yaklasik bir kiyaslama yapilmasi

mUmkUndr.

% Bu elementlerin stztlmeyen kahvelerde, stzlntlye gecen derigimlerinin
Al, Cd ve Pb nin Turk Gida Kodeksi’nin énerdigi degerlerin Gzerinde oldugu

gbzlenmistir.

% Sizllen kahvelerde ise sadece Pb’un Tirk Gida Kodeksi’'nin énerdigi

degerlerin Gzerinde oldugu gézlenmistir.

% Diger elementlere iligkin bir sinir deger olmadigi igin bir sey séylemek
mumkan degildir. Ancak kahve olarak tiketilen icecegin stzilerek icilmesinin

daha uygun oldugu gézlenmisgtir.
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Dogum tarihi ve yeri

Medeni hali
Telefon

e-mail

Egitim
Derece

YUksek Lisans
Tezsiz Y. Lisans
Lisans

Lise

is Deneyimi
Yil

2006

2007

Yabanci Dil

ingilizce

Hobiler

Bilgisayar, seyahat, spor

OZGECMiS

: CAGRAN, Fatma

: T.C.

:09.01.1981

: Bekar

:0(312) 322 45 04

: kimyagerfatma@hotmail.com

Egitim Birimi

Gazi Univ. / Kimya Bél.
Baskent Univ. / Kimya Ogr.
Kirikkale Univ. / Kimya B&limu
O. Nene Hatun Lisesi

Yer
Pasali Necati .0.0

O. Nene Hatun Lisesi
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Mezuniyet Tarihi

2007
2005
2004
1998

Gorev
Ogretmen

Ogretmen



